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В работе приведены результаты модернизации спектрографа ДФС - 458С. Показано, что 
выполненная модернизация на базе анализаторов МАЭС создает уникальные возможности для 
атомно-эмиссионного анализа порошков с применением двухструйного дугового плазмотрона
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ду, что ДФС - 458С обладает самой высокой све­
тосилой и приемлемым разрешением (табл.1). 
Для сравнения в таблице приведены данные 
квантометра ДФС - 36, на котором в г. Иркутске в 
ГЕОХИ им. А.П. Виноградова осуществлен метод 
анализа, аналогичный обсуждаемому далее. Этот 
прибор уступает ДФС - 458С в светосиле в 3 раза, 














ДФС -  8 1200 штр/мм 1 :35 0.2 142860 8 ,1 6 - 10-4
PG S2 1 :28 ,5 0,74 47416 1,38 - 10-4
МФС -  4 1800 штр/мм 1 : 20 0,55 90910 2,5 • 1 0 3
Д Ф С -4 5 8
1-ая решетка 900 штр/мм, 
4 6 0 -7 0 0  нм
1 : 16,5 1,04 58275 3,6 * 1 0 3
2-ая решетка 
1200 штр/мм
1 порядок: 345 -  525нм
2 порядок: 180-260 нм
1 : 16,5 0,78 77700 3,6 • ю -3
0,39 155400
3-я решетка 1800 штр/мм, 
2 3 0 -3 5 0  нм
1 : 16,5 0,5 116550 3,6 • 10-3
ДФС -  36 1 : 30 0,27 123460 1 • 1 0 3
Описание спектрографа ДФС 458С
Спектрограф ДФС - 458С [ 10] не является ши­
роко применяемым прибором в практике спект­
рального анализа. Поэтому приведем его схему, 
чтобы в дальнейшем было понятно, что было мо­
дернизировано. Оптическая схема спектрографа 
(рис. 1) построена на основе вогнутой дифракци­
онной решетки, которая обладает свойствами как 
диспергирующего, так и фокусирующего элемен­
та. Это обеспечивает относительную простоту 
конструкции прибора. Для устранения астигма­
тизма, присущего приборам с вогнутой решеткой, 
в спектрографе ДФС - 458 применены некласси­
ческие дифракционные нарезные решетки с пе­
ременным шагом нарезки и криволинейными 
штрихами.
Рис.1. Оптическая схема спектрографа ДФС 458 (пояснения 
в тексте)
В данном приборе использованы три сменные 
решетки (см. табл. 1): 900, 1200 и 1800 штр/мм. 
Конструктивные особенности решеток практи­
чески исключают астигматизм изображения, что 
на практике ведет к существенному увеличению 
светосилы прибора. Положение соответствующей 
решетки на оптической оси контролируется фо­
тодатчиками (8), установленными на основании 
держателя решетки.
Свет от источника излучения (1) через осве­
тительную (трехлинзовую или двухлинзовую) 
систему (2-4) попадает на входную щель (5) опти­
ческого блока и затем с помощью поворотного зер­
кала (6) направляется на вогнутую дифракцион­
ную решетку (7), после отражения от которой 
спектр фокусируется на некоторой криволиней­
ной поверхности. Для регистрации спектров на 
плоскую фотопластинку разработчики [ 10] рас­
считали параметры оптической схемы и решет­
ки таким образом, чтобы в плоскости регистра­
ции спектра были минимальны дефокусировка, 
астигматизм и меридиональная кома. Для этой 
цели вблизи плоскости регистрации спектра ус­
тановлена корректирующая кварцевая линза 
(12), так что после отражения от решетки свет 
попадает на линзу, а после нее на фокальную 
плоскость (11), где располагается кассета с фото­
пластинкой.
В первоначальном варианте модернизации 
[ 1 -6] в фокальной плоскости линзы вместо фото­
пластинки был установлен многоканальный 
анализатор эмиссионных спектров МАЭС, кото­
рый представлял собой сборку нескольких (8-10) 
плоских фотодиодных линеек. В работах [1-3] ис­
пользовали сборку из 10 элементов, каждый из 
которых представлял собой фотодиодную линей­
ку, состоящую из 1250 диодов. Размеры фотодио­
да были равны 25 X 150 мкм2. В дальнейшем ши­
рина диода была уменьшена в два раза, что су­
щественно повысило разрешение регистрирую­
щей системы. Результаты, полученные с исполь­
зованием такой сборки, опубликованы в работах 
[4, 5]. Следующий шаг по усовершенствованию 
анализатора МАЭС состоял в увеличении высо­
ты диода, при этом размеры фотодиода стали 
равными 12,5х 1000 мкм2. На рис. 1 показан плос­
кий анализатор МАЭС (11), состоящий в этом ва­
рианте из 8 элементов, каждый из которых пред­
ставлял собой фотодиодную линейку, содержа­
щую 2580 диодов [6,7].
Анализатор МАЭС зарегистрирован в ГЬсудар- 
ственном реестре средств измерений под 
№21013-01 (сертификат RU.C.27.003A.N 9760). 
выпускается ООО «ВМК-Оптоэлектроника», г.Но- 
восибирск.
Анализатор МАЭС преобразует оптические 
сигналы в цифровые и передает их для дальней­
шей обработки в ЭВМ. Работа анализатора и про­
ведение атомно-эмиссионного анализа поддер­
живается комплектом программ «Атом» [2 - 4, 7], 
который выполняет обработку спектров, постро­
ение градуировочных графиков в общепринятых 
координатах, всестороннюю статистическую об­
работку градуировочных графиков, результатов 
анализа и промежуточных экспериментальных 
данных [11-13]. Программный пакет «Атом» раз­
работан в ООО «ВМК - Оптоэлектроника», заре­
гистрирован в Реестре программ для ЭВМ Феде­
ральной службы по интеллектуальной собствен­
ности, патентам и товарным знакам РФ, свиде­
тельство № 200461 1127.
Модернизация спектрографа ДФС - 458
Как показал опыт нашей работы, корректиру­
ющая линза (12) не позволяет достичь высокого 
качества спектра, особенно на краях спектраль­
ного диапазона. Кроме того, она поглощает излу­
чение, уменьшая светосилу прибора. Модерни­
зация спектрографа была проведена для того, 
чтобы устранить эти недостатки. Для регистра­
ции спектра был изготовлен специальной кон­
струкции анализатор, состоящий из 10 фотоди­
одных линеек, которые расположены на некото­
рой криволинейной поверхности (отклонение от 
круга Роуланда обусловлено применением не­
классических решеток). Каждая фотодиодная 
линейка состояла из 2580 диодов, фотодиод имел 
размеры 12,5х 1000 мкм2. Корректирующая лин­
за была удалена, вместо нее на специальном 
креплении установлен МАЭС новой конструкции.
на рис. 1 он показан криволинейными штриха­
ми (13).
Дальнейшая модернизация установки заклю­
чалась в применении двухстрочного МАЭС, кото­
рый позволяет одновременно регистрировать два 
спектра от участков плазменного факела, отли­
чающихся по высоте на 2 мм. В этом случае под­
бором параметров осветительной системы доби­
ваются четкого изображения плазменного источ­
ника на щели спектрографа. Для крепления элек­
тродных головок применяли специальный шта­
тив, который позволял перемещать изображение 
плазменного факела на щели спектрографа с 
шагом 0,50 ± 0,05 мм. Программное обеспечение 
позволяет получать результаты как по каждой 
строчке отдельно, так и усреднять результаты обо­
их измерений.
Стандартные образцы сравнения
Для построения градуировочных графиков 
при определении благородных металлов и метал­
лов платиновой группы использовали стандарт­
ные образцы состава графитового коллектора 
микропримесей СОГ-13 (СОП РАЛ 01 -94), выпус­
каемые Российской арбитражной лабораторией 
испытания материалов ядерной энергетики 
Уральского государственного технического уни­
верситета. Стандартные образцы содержат Ag, 
Au, Ir, Os, Pd, Pt, Rh, Ru в интервале концентра­
ций от 9.6 102 до 1.01 104 мае.%.
При определении пределов обнаружения 
большой группы элементов использовали предо­
ставленный этой лабораторией комплект стан­
дартных образцов состава графитового коллекто­
ра микропримесей СОГ-24 (ГСО 7751 -2000), ко­
торый содержал следующие примеси: Ag, Al, As, 
В, Bi, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Ga, Hg, In, Mg, Mn, Mo, Ni, P, 
Sb, Se, Sn, Tb, Tl. Массовая доля каждого элемен­
та составляла от 1.10 2% до 1.10 5%.
Результаты модернизации
Для иллюстрации результатов модернизации 
регистрировали спектры стандартного образца 
СОГ -13-4, в котором концентрация каждого эле­
мента составляла 1.01 х 10 4 мас.% (~1 ppm). 
Наши исследования проведены для всех исполь­
зуемых в приборе решеток, но в данной работе 
приводятся только результаты, полученные для 
решетки 1800 штр/мм.
Как показали наши исследования [14], в ре­
зультате модернизации качество спектра улуч­
шилось, а рабочий спектральный диапазон для 
решетки 1800 штр/мм составил 190-368 нм. Осо­
бенно перспективной оказалась возможность
работать в области длин волн короче 230 нм. Как 
известно, раньше при применении фотопласти­
нок эту область спектра практически не исполь­
зовали, так как чувствительность фотоэмульсии 
в этом диапазоне очень низка. Развитие твердо­
тельных фотодиодных приемников позволило 
эффективно регистрировать излучение и в этом 
диапазоне длин волн, что широко применяется в 
зарубежных приборах с индуктивно -  связанной 
плазмой.
Для примера на рис.2 показан спектр, регист­
рируемый первой коротковолновой плоской фо­
тодиодной линейкой до модернизации. Диапа­
зон регистрируемого спектра на этой линейке 
составляет 10 нм: от 228 нм до 238 нм. Первая 
спектральная линия регистрируется 1430-м ди­
одом. Коротковолновая часть спектра на этой 
линейке ограничена линзой и конструктивны­
ми особенностями прибора, что сужает регист­
рируемый диапазон длин волн.
Рис.2. Вид спектра, регистрируемый первой линейкой (до 
модернизации). Диапазон длин волн 220 -  238 нм
Диапазон спектра, регистрируемый одноряд­
ной первой фотодиодной линейкой после модер­
низации (рис.З), составил 18 нм: от 190 нм до 
208 нм.
На рис.4 показан общий вид спектра, регист­
рируемый однорядным МАЭС после модерниза­
ции прибора - полный диапазон спектра увели­
чился на 58 нм и составил 178 нм: от 190 нм до 
368 нм.
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Рис.З. Вид спектра, регистрируемый первой линейкой (после 
модернизации).
Диапазон длин волн 190 -  208 нм
Рис.4. Весь диапазон, регистрируемый МАЭС. Диапазон длин 
волн от 190 до 368 нм
Модернизация существенно расширила воз­
можности спектрального прибора ДФС - 458. На­
пример, при определении золота аналитик полу­
чил возможность использовать ионную линию Au 
II 200.081 нм и атомную линию Au I 201.200 нм, 
которые в первоначальном исполнении были не­
доступны. Использование при проведении ана­
лиза одновременно нескольких линий одного 
элемента позволяет повысить точность определе­
ния, так как имеется возможность учитывать воз­
можные погрешности из-за наложения сопут­
ствующих элементов. На рис.5 приведены граду­
ировочные графики для определения золота, по­
строенные по комплекту стандартных образцов 
СОГ-13(СОП РАЛ 01-94). На рис. 5-1 показан гра­
дуировочный график для определения золота по 
ионной линии Au II 200.081 нм, на рис.5-2 и 5-3 
показаны градуировочные графики для определе­
ния золота по атомным линиям Au 1201,205 нм и 
Au 1267,594 нм.
В задачу данной работы не входила оценка 
пределов обнаружения золота, но из градуировоч­
ных графиков можно сделать вывод, что предел 
обнаружения ниже, чем содержание золота в стан­
дартном образце СОГ 13-4(1 г/т, 10 4 мае. %, 1 ppm)
В табл.2 показаны результаты проверки гра­
дуировки по трем линиям золота и пример опре­
деления золота в реальных пробах, в скобках при­
ведено число параллельных определений.
Возможность работать в области длин волн 190 
-230 нм позволило расширить круг определяемых 
элементов.
Концентрация, г/т, ppm
Рис.5. Градуировочные графики для определения золота (С в 
г/т или ppm):
1- Au II 200.081 нм , 2 -Au I 201,205 нм , 3 - Au I 267,594 нм
Для примера на рис.6 приведен контур линии 
селена Sei 196,026 нм, на рис. 7 показан градуи­
ровочный график для его определения, постро­
енный по стандартным образцам СОГ-24 (ГСО 
7751-2000). Угол наклона градуировочной пря­
мой сх=36.18°.
При определении ртути в отработанных угле­
родных сорбентах [15-17] мы столкнулись с ситу­
ацией, когда самая сильная линия ртути 
Hg 1253,651 нм закрыта линиями сопутствующих 
элементов и определение по ней невозможно 
(рис.8).
Отн. интенсивность
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Рис.7. Градуировочный график для определения Se 196.026 
нм (С в %)
Таблица 2
Результаты определения по группе линий золота , ppm
Образец Аттестованное значение Определено по градуировочным графикам Среднее
II 200.08 нм 1201.205 нм I 267.594 нм
С О Г 13-4 1,01±0,12 1,03± 0,08(7) 1,10± 0,09(7) 0,94±0,07(7) 1,02±0,08
СОГ13-3 9,6±0,5 9,4±0,5 (9) 9,6±0,4(9) 11,3±0,5 (9) 10,1 ±0,5
СОГ 13-2 96±3 103±6(9) 100± 11(9) 94+6 (9) 99±8
Проба 1 1,50±0,22 (9) 1,70±0,24(8) 1,37±0,23(9) 1,49±0,23
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c.8. Вид спектра отработанных углеродных сорбентов в 
области Hg I 253,651 нм
В этом случае мы использовали линию ртути 
Hg II 194,164 нм, контур которой показан на рис.9, 
градуировочный график для определения ртути 
по этой линии приведен на рис. 10.
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Рис. 10. Градуировочный график для определения ртути по 
линии Hg II 194,164 нм (С в %)
Особые возможности для совершенствования 
спектрального анализа с применением двух­
струйного плазматрона обеспечивает использо­
вание двухстрочного анализатора МАЭС.
Наши исследования [ 18,20,21 ] показали, что 
температура плазмы повышается от 5500 К в 
«зоне до слияния» до 6800 К «в зоне слияния» и 
затем понижается до 5000 К на высоте 10-15 мм 
от слияния струй. Изменение температуры плаз­
менного факела по высоте проявляется в том, что 
интенсивность спектральной линии одного и того 
же элемента в разных по высоте участках плаз­
менного факела различна. Для аналитических 
линий золота, серебра и элементов платиновой 
группы было установлено [18,21], что максималь­
ная интенсивность наблюдается в зоне слияния 
струй. В распределениях интенсивности линий 
по высоте факела наблюдается достаточно ши­
рокое плато с максимальным значением интен­
сивности линии. Это плато соответствует зоне 
слияния струй, высота которой составляет при­
мерно 3 мм. Место слияния двух струй выбрано 
нами в качестве аналитической зоны, поскольку 
здесь наблюдается пространственная стабиль­
ность параметров плазмы и максимальная ин­
тенсивность спектральных линий. На рис. 1 1 по­
казаны спектры, зарегистрированные двух­
строчным анализатором МАЭС в зоне слияния. 
Как видим спектры, зарегистрированные обеи­
ми строчками, не отличаются ни по интенсивно­
сти спектральных линий, ни по интенсивности 
фона.
Рис.11. Вид спектра, зарегистрированный двухстрочным 
МАЭС в зоне слияния плазменных струй
Применение двухстрочного анализатора 
МАЭС дает возможность регистрировать одни 
элементы на первой строке, где их интенсивность 
максимальна, другие - на второй строке. Этим 
могут быть уменьшены спектральные наложения 
и повышена точность анализа. На рис. 12 пока­
зан вид спектра, зарегистрированный двух­
строчной фотодиодной линейкой, на высоте 5 мм 
от основания факела. За основание факела при­
нято положение, при котором на нижней линей­
ке регистрируется спектр на уровне фона. Спект­
ральные линии при этом отсутствуют или имеют 
минимальное, сравнимое с фоном, значение.
Рис.12. Вид спектра, зарегистрированный двухстрочным 
МАЭС на высоте 5 мм от основания плазменного факела
Из рис. 12 видно, что на высоте 5 мм от осно­
вания факела спектры сильно отличаются друг 
от друга как по интенсивности спектральных 
линий, так и по интенсивности фона. Это соот­
ветствует результатам измерения температуры в 
«зоне до слияния» [19]. Из графиков, приведен­
ных в этой работе, следует, что в этой зоне наблю­
дается резкий градиент в температурном распре­
делении по высоте разряда.
Т^ким образом, можно с полной уверенностью 
сказать, что проведенная нами модернизация 
спектрографа ДФС - 458 существенно расшири­
ла диапазон регистрируемого спектра и крут оп­
ределяемых элементов. В результате проведен­
ной работы созданы уникальные возможности 
для атомно-эмиссионного анализа порошков.
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IMPROVEMENT OF DFS -  458 DIFFRACTION SPECTROGRAPH: EXTENSION OF ANALYTICAL 
CAPABILITIES OF ATOMIC-EMISSION SPECTRAL ANALYSIS
S.B.Zayakina, A.N.Putmakov, G.N.Anoshin
The results concerning improvement of DFS-458C spectrograph based on MAES analyser are given 
in the paper. This improvement has been proved to provide unique capabilities for atomic-emission 
analysis of powders with double-jet ark plasmotron.
